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Etalénovy odporovy snimac teploty
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Medzinarodna prakticka teplotna stupnica 1968
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National Physical Laboratory (Anglicko)
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Slovensky metrologicky ustav
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Urad pre normalizaciu, metrolégiu a skugobnistvo
Slovenskej republiky

Vsesojuznyj nau¢noisledovatel’skyj institut imeni
Mendelejeva (Rusko)
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1. Technicko - ekonomické zdévodnenie potreby a vyberu
narodného etalénu teploty

Teplota je vel'mi dolezita fyzikalna veli¢ina. S potrebou merania teploty
sa stretavame takmer vo vsetkych odvetviach narodného hospodarstva, ¢i uz
Vv oblasti strojarenského, chemického, plynarenského alebo potravinarského
priemyslu, metalurgie, energetiky, v oblasti bezpecnosti jadrovych elektrarni,
Vv medicine, pri ochrane Zivotného prostredia, ako aj v beZznom zivote. Presné
meranie teploty Vv koneénom dosledku vedie k zvySovaniu efektivnosti
vyrobnych procesov, bezpe¢nosti prace a ochrany zdravia a k ekonomickym
usporam. Z toho dovodu je nevyhnutné zabezpecit’ spravnost’ a jednotnost
merania teploty na medzindrodnej urovni a Vv sulade s poziadavkami praxe.

Jednou z prijatelnych ciest zabezpecenia metrologie teploty v SR je
neustale zdokonalovanie medzinarodne akceptovate'ného narodného etalonu
teploty, pomocou ktorého sa realizuje teplotnd stupnica a nasledne sa
zabezpecuje jej prenos. V sucasnosti NE ¢. 020/A/99 zabezpecuje realizaciu
teplotnej stupnice od trojného bodu bodu Hg (-38,8344 °C) do bodu tuhnutia
Ag (961,78 °C), ktory je vysledkom vyskumu a vyvoja vykonaného v SMU, je
v sulade s medzinarodnym dokumentom ITS-90 [1] a savisiacimi
odporacaniami [3].

2. Prehlad stavu metrolégie teploty vo svete

Do roku 1990 sa realizovala teplotna stupnica v stilade s dokumentom
IPTS-68 (Medzinarodnd prakticka teplotnd stupnica 1968) ajej doplnenym
vydanim z roku 1975. V roku 1989 bol Medzinarodnym vyborom pre miery
a vahy (CIPM) na jeho zasadani v Parizi prijaty novy dokument ITS-90
(Medzinarodna teplotna stupnica 1990 - International Temperature Scale of
1990) v sulade s poziadavkou uvedenou v Rezolucii ¢. 7 osemnastej Generalnej
konfrencie pre miery avahy vroku 1987. Celd priprava dokumentu bola
vedena Poradnym vyborom pre termometriu (CCT — Consultative Commitee
for Thermometry) pri CIPM, ktorého clenom je aj SMU. ITS-90 nahradila
predchadzajuce stupnice (IPTS - 68 doplnené vydanie vroku 1975
a Provizornu teplotnu stupnicu z roku 1976) s platnostou od 1. 1. 1990.

Teplotna stupnica sa vo vSetkych svetovych metrologickych
laboratdriach teploty realizuje v sulade s dokumentom ITS-90. Rozsah je
samozrejme zabezpecovany vzhl'adom na potreby toho ktorého Statu.

V oblasti strednych teplot, ktora je predmetom tejto sthrnnej spravy,

medzi najvyznamnejSie svetové laboratoria patria NIST (U.S.A.), PTB
(Nemecko), NPL (Anglicko), INRIM (Taliansko) aVNIIM (Rusko).
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Pristrojova vybavenost’ laboratorii uchovavajicich narodné etalony teploty
smeruje stadle viac ku komercéne vyrdbanym zariadeniam od svetovych
vyrobcov. Jedna sa najmd o pece, termostaty, banky definicnych pevnych
bodov, etalonové snimace teploty a vyhodnocovacie zariadenia. Samozrejme
pri vyvoji tychto zariadeni je uzka spolupraca tej ktorej firmy zaoberajicej sa
vyrobou so svetovymi metrologickymi laboratériami teploty. Vyhodou tohoto
trendu vo vybavenosti laboratorii je lepSia porovnatelnost’ realizacii teplotnej
stupnice Vv jednotlivych laboratoriach a tiez lepSia koordinacia vyskumnych
prac v oblasti termometrie v medzindrodnom meradle. Vo svetovych
laboratoriach sa vyskumna praca orientuje predovsetkym na identifikovanie
a kvantifikovanie faktorov ovplyviiujtcich teplotu definiénych pevnych bodov.

Vo svete prebehli kI'i¢ové porovnavania realizacii teplotnej stupnice
Vv jednotlivych narodnych laboratoriach teploty. Tieto porovnavania su
rozdelené do dvoch Urovni. Najvy$Sia Uroven je v ramci porovnavania
organizovaného CCT pri CIPM, nizSia uUroven je vradmci regionalnych
zoskupeni (napr. EURAMET e.V. a COOMET). Laboratorium termometrie
SMU sa ztcastnilo kIicovych porovnavacich merani na urovni poradného
vyboru pre termometriu (CCT) pri Medzindrodnom vybore pre miery a vahy
(CIPM) atiez v ramci regionalnych metrologickych organizacii EURAMET
e.V. a COOMET. Ugast laboratéria termometrie SMU je podrobnejsie uvedena
v kapitole 6. Medzinarodné porovnavacie meranie.

3. Opis narodného etalébnu a s nim spojeného etalédnového
zariadenia

3.1 Teoreticky zaklad

Narodny etalon teploty vychadza z dokumentu 1TS-90, podla ktorého
jednotkou zakladnej fyzikalnej veli¢iny termodynamickej teploty (symbol T)
je kelvin, oznacenie K a je definovany ako 273,16 — ta Cast’ termodynamicke;j
teploty trojného bodu vody. ITS-90 definuje zaroven medzinarodné
kelvinove

teploty (Tqo) aj celsiove teploty (tg). Jednotkou fyzikalnej veliCiny tg je stupen
Celsia, symbol °C. Vztah medzi Tgga ty je:

too/°C = Too/K — 273,15 K (1)
ITS-90, ktord definuje teplotni stupnicu od 0,65 K az do teplot prakticky
meratelnych v sulade s Planckovym radiaénym zdkonom, obsahuje viacero

rozsahov a podrozsahov, v ktorych je Tqy definovana. Pre oblast’ etalonu, ktory
je predmetom tejto spravy, je podstatny rozsah od -38,8344 °C do 961,78 °C.
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Teplotna stupnica v stlade s dokumentom ITS-90 vo vysSie uvedenom
rozsahu je definovand pomocou etalénovych platinovych odporovych
snimacov teploty (EOST) kalibrovanych Vv predpisanych defini¢nych pevnych
bodoch a zodpovedajucich interpola¢nych vztahov [1].

Platinovy etalonovy odporovy snima¢ teploty musi byt vyrobeny
z platiny s vysokou ¢istotou, bez vnutornych napéti a musi vyhovovat’ aspon
jednej z podmienok [1]:

W(Hg) < 0,844235 )
W(Ga) > 1,11807 (3)

Etalonovy vysokoteplotny platinovy odporovy snimac teploty (EVOST), ktory
je ur€eny az do teploty tuhnutia striebra musi vyhovovat’ aj podmienke:

W (Ag) > 4,2844 4)

kde W(Hg) W(Ga), W(Ag) st pomerné odpory EOST pri teplotach (Thg, Tea,
Tag)- Je definovany ako pomer odporu EOST R(Ty), pri teplote Tqo k odporu
EOST R(273,16 K) pri teplote trojného bodu vody:

R(Ty)
R(273,16)

W (Ty,) = (5)

Zavislost odporu EOST na teplote je dand dvomi referenénymi
funkciami (6); (8) popisujucimi zavislost odporu referencnych EOST na
teplote a suborom odchylkovych funkcii opisujacich rozdiel pomerného odporu
EOST a pomerného odporu referenéného EOST pre prislusny podrozsah 1TS-
90.

Pre rozsah od 13,8033 Kdo 273,16 Kje referenéna funkcia definovana
vztahom

;
12 In -1
In, ()] = A+ DA 20 (6)

Inverzna funkcia rovnice (6) je:
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To ZB(W(rgo)“6 065j )

273, 16K 0,35

Referencné funkcia ITS-90 pre rozsah od 0 °C do 961,78 °C je definovana
vztahom

9, (T,,—75415Y
Wr (Tgo) = Co + ;C{goﬂr&l—j (8)
Inverzna funkcia k funkcii (8) je
T,,/ K —27315 = D, +ZD(W(T9°)264] 9)
= 1,64

Hodnoty konstant Ag ... Aj, Bo...Bj, Co...Ci, Do...D;j st uvedené v I1TS-90 [1],
tabul’ka ¢. 4.

Odchylkova funkcia pre rozsah od -38,8344 °C do 961,78 °C je definovana
vzt'ahom:

W(Tgo) - Wi(Teo) = @ [W(Tg0)-1] + b [W(Tg)-1]° + ¢ [W(Te0)-1]°> +
+ d [W(Tg0)-W(660,323°C)]? (10)

Koeficienty a, b, ¢, d sa ziskaji na zaklade kalibracie EOST/EVOST
Vv prislusnych defini¢énych pevnych bodoch [1].

3.2 Zostava zariadenia NE teploty

Zariadenia patriace do zostavy NE teploty v rozsahu od -38,8344 °C do
961,78 °C mozno rozdelit’ do nasledovnych skupin:

A/ stbor definiénych pevnych bodov (DPB),

B/ interpolacné pristroje (etalénovy platinovy odporovy snimac teploty
a etalonovy vysokoteplotny platinovy odporovy snimac teploty),

C/ zariadenia pre realizaciu defini¢nych pevnych bodov,

D/ pridavné snimacie a vyhodnocovacie zariadenia.
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A/ subor defini¢nych pevnych bodov (DPB)

Subor defini¢nych pevnych bodov pozostava z trojného bodu vody a bodov
s definovanou teplotou na zaklade fazovej premeny (tavenie/tuhnutie, alebo
trojné body) ¢istych kovov v stilade s ITS-90.

Tabul’ka ¢. 1

DPB Teplota tyo/°C | Vyrobca Model Vyr. Cislo
Trojny bod Hg -38,8344 CSMU CSMU  [Hg 10
. ISOTECH,

Trojny bod vody 0,01 Anglicko C12 100

Trojny bod vody 0,01 Hart — Scientific, | 5q4, 1302
US.A.

Trojny bod vedy 0,01 Hart — Scientific, | o4, 1363
US.A.

Bod tavenia Ga 29,7646 g'F\Q"U’ SMU Ga-97B

Bod tuhnutia In | 156,5985 Uaét Asc'e”“f'c’ 5904 In-8011

Bod tuhnutiaSn | 231,928 Bas” ic'e”t'f'c’ 5905 Sn-9023

Bod tuhnutiaZzn 419,527 Easrt Asc'e”“f'c’ 5906 Zn-7012

Bod tuhnutia Al | 660,323 Easrt Asc'e”“f'c’ 5907 Al-7016

Bod tuhnutia Ag | 961,78 e A“Q’C'e”“f'c’ 5008 | Ag-8009

Defini¢né pevné body Hg, In, Sn, Zn, Al a Ag st uloZené v Specialnych
kontajneroch prispdsobenych pre vlozenie bodov do pracovného priestoru
pece, resp. termostatu.

B/ interpolacné pristroje

Do zostavy NE teploty su zaradené:
- etalonovy odporovy snimac teploty (1 ks) so zakladnym odporom 25 Q,
teplotny rozsah (-38,8344 do 660,323) °C
- etalénovy vysokoteplotny odporovy snimac teploty (1 ks) so zdkladnym
odporom 0,2 Q, teplotny rozsah (0,01 do 961,78) °C
EOST a EVOST spinaju kritéria ITS-90.
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C/ zariadenia pre realizaciu defini¢nych pevnych bodov

Tabul’ka ¢. 2

) Pracovny
Zariadenie | Ucel vyuzitia | rozsah teplot | Vyrobca Model |Vyrobné ¢islo
°C
Kvapalinovy Uchovavanie i . ISOTECH,
vapalinoy ovy 0.5a2+0.5 | "o iho’ | 18233 | 02AS23
K T DPB Hart
vapalinovy -65az+110 | Scientific, 7061 7B032
termostat Hg, Ga
U.S.A.
. Hart
Kalibratnd |~ DF3 | 100az680 | scientific, | 9114 |  7A019
Y r Ot & US.A.
. Hart
Kallbé‘é‘c“a . SEPEn A | 10022680 | Scientific, | 9114 9C043
Y Ot & U.S.A.
. Hart
Kalibratnd |~ sEPEn A | 10022680 | Scientific, | 9114 8C027
Y » Ot & U.S.A.
. Hart
Kalibratn AEI’PE 10022962 | Scientific, | 9116 9C009
Kalibraéna
DPB ) ISOTECH,
pec s tepelnou Al, Ag 400 az 1100 Anglicko 17705 161069/1
trubicou

D/ pridavné snimacie a vyhodnocovacie zariadenia

Do tejto skupiny si zaradené vSetky zariadenia, ktoré si nevyhnutné na
meranie vystupného signalu odporovych snimacov teploty. St tu naviac
zaradené aj niektoré pomocné zariadenia.

Tabul’ka ¢. 3
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Zariadenie Ukel poutitia Vyrobca Model Vyrobné cislo
. , Meranie vystupného
ST signalu z odporovych ASL, F900 | 5208002170
odporovy most o Anglicko
snimacov teploty
Etalony odporu: . , ,
100 Q) Pre striedavy odporovy | TINSLEY, 5685A 268978
most Anglicko 5649 216955
25Q
Kvapalinovy Stabilizacia teploty Hart
. Scientific, 7012 99099
termostat etalébnov odporu
U.S.A.
Odporovy snima¢ Meranie teploty ZPA 11281 5
teploty Pt 100 Vv etalonoch odporu CR
Teplomer Monitorovanie
v|r?komer’ prostredia v laboratoriu | Almemo | 2290-4 | H00120737M
NE teploty
Snimanie vystupného
. signalu z OST pre NORMA,
SILIEET meranie teploty etaléonov | Nemecko D4845 DN42813FE
odporu
SO Automatické snimanie National
Lab View o . Instruments | 7i Express
o .1 hodnét z odporového -
R mosta a z multimetra - FI00+
programom SMU NORMA
3.3 Odovzdavanie hodnoty jednotky

Odovzdavanie jednotky kelvin z NE sa zabezpecuje siborom zariadeni,
ktoré pozostavaju z etalénovych snimacov teploty (EOST, EVOST, ETST),
zariadeni na realizdciu porovndvacej metody a z pridavnych snimacich a
vyhodnocovacich zariadeni.

3.3.1 Etalénové snimace teploty

- Sada etalonovych odporovych snimacov teploty so zakladnym odporom
10 Q a25 Q spliajuce kritéria ITS-90. Ich pravidelna kalibracia (1x
ro¢ne) je zabezpeCena v definicnych pevnych bodoch patriacich do
zostavy NE (Hg, TBV, Ga, Sn, Zn, Al). Vyber DPB zavisi od
konkrétneho rozsahu OST a riadi sa podrozsahmi ITS-90.

- Sada etalonovych vysokoteplotnych odporovych snimacov teploty SO
zakladnym odporom 0,2 Q spliiajice kritéria ITS-90. Ich pravidelna
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kalibracia (1x ro¢ne) je zabezpeCena v defini¢nych pevnych bodoch

patriacich do zostavy NE (TBV, Ga, Sn, Zn, Al, Ag).

- Sada etalonovych termoelektrickych snimacov teploty typu PtRh10-Pt
a PtRh30-PtRh6. Ich pravidelna kalibracia (1x ro¢ne) je zabezpecena
v defini¢nych pevnych bodoch patriacich do zostavy NE (Sn, Zn, Al,

AgQ).

3.3.2 Zariadenia na realizaciu porovnavacej metédy

Zariadenia na realizaciu porovnavacej metody su uvedené v tabulke €. 4.

Tabulka ¢. 4

Teplotny
Zariadenie rozsah Vyrobca Model Vyrobné Cislo
°C
Kvapalinovy
 kryostat -302220 | Nemecko | MK 70 3667
s liehovou alebo
vodnou napliiou
Kvapalinovy
termostat s vodnou | 18 az 95 Tamson, PMT 710870
. 1 Holandsko
naplnou
Kvapalinovy ASL
termostat s olejovou 80 az 300 . C300 802100170
Py Anglicko
naplnou
Kvapalinovy
termostat s vodnou Hart
. -65 az 95 Scientific, 7061 8C003
alebo liehovou
A USA
naplnou
. Kva[)taltlan)lfv . Hart
S e 102790 | Scientific, | 7037 7B032
vodny roztok
USA
glykolu
Kalibraéna pec Hart
S porovnavacim . Scientific, 9114 7A019
blokom 100 a 680 USA
Carbolite
Kalibra¢na pec 200 az 1200 TZF 11/01/2911
GBIUK 12/38/400

3.3.3 Pridavné snimacie a vyhodnocovacie zariadenia

Do tejto skupiny patria vSetky zariadenia, nevyhnutné na meranie vystupného
signalu snimacov teploty a vSetky pomocné zariadenia.
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Tabulka ¢. 5
Zariadenie Ukel poutitia Vyrobca Model | Vyrobné ¢islo
. , Meranie vystupného
Strled?vy signalu z odporovych AS.L’ F 18 756-5034
odporovy most o Anglicko
snimacov teploty
. , Meranie vystupného
B iy 2 odporovych ASL, F700 | 03194003
odporovy most A Anglicko
snimacov teploty
Etalony odporu:
100 Q Pre striedavy odporovy | TINSLEY, 5685A 268978
100 Q most Anglicko 5649A 216 956
2,5Q 5649 216955
Kvapalinovy | Stabilizdcia teploty | o4 sejentific| 7012 99099
termostat etalonu odporu
Odporovy .
snimac teploty Mer‘i‘f"e tegloty ZPA 11281 6
Pt 100 Vv etalone odporu CR
Multimeter | Meranie elektrického oy etep 1281 29450
odporu OST
Meranie elektrického
. odporu OST Hewlett US36074138
NI a elektrického napétia Packard 34401A Identif. ¢. 1
TST
Meranie elektrického
. odporu OST Hewlett US36074252
MBI a elektrického napétia Packard 34401A Identif. ¢. 2
TST
Meranie elektrického
Multimeter odporu OST Agilent 3458A | US28032385
a elektrického napitia
TST
Multimeter | Meranic elektrického 1 NORMA, “1 5405 | pNg2g1aFE
odporu OST Nemecko
Multimeter | Meranie elektrického | qopy perger | 17063 | 1F00017637
napatia TST
Teplomer/ Monitorovanie
vlhkomer prostreq|a,v .laborator.lu Fisher 217 CTI1
pre kalibraciu meradiel
teploty
Teplomer/ Monitorovanie
vlhkomer prostredia v laboratériu Fisher 217 CT2
pre kalibraciu TST
Teplomer/ Monitorovanie
vlhkomer prostredia v laboratoriu Almemo 2290-4 | H00120737M

Strana 12 z 30 stran




NE teploty v rozsahu -38,8344 °C az 961,78 °C - Suhrnna sprava 0 etalone - Revizia 3

4. Specifikacia metrologickych vlastnosti etalénu a etaléonového

zariadenia

4.1 Suabor definicnych pevnych bodov

Tabulka ¢. 6

Defini¢ny pevny bod Teplota ITS-90 RozSirena neistota kalibracie
(DPB) EOST/EVOST v DPB
too U (k:2)
°C mK
Hg - 38,8344 0,65
TBV 0,01 0,13
Ga 29,7646 0,22
In 156,5985 0,96
Sn 231,928 0,94
Zn 419,527 0,86
Al 660,323 1,32
Ag 961,78 3,56

4.2 Interpolaéné pristroje (etalébnové platinové odporové snimace teploty)

Etalonovy platinovy odporovy snimac teploty interpoluje teplotna stupnicu v

teplotnom rozsahu (-38,8344 do 660,323) °C.

Etalonovy platinovy vysokoteplotny odporovy snimac teploty interpoluje
teplotnu stupnicu v teplotnom rozsahu (0,01 do 961,78) °C.
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4.3  Zariadenia pre realizaciu definicnych pevnych bodov

Tabulka ¢. 7

Nazov zariadenia Teplotny rozsah
°Cc

Kvapalinovy termostat na realizaciu defini¢ného -65 az +110
pevného bodu Hg a Ga
Kvapalinovy termostat na uchovavanie TBV -0,5 az +0,5
Kvapalinovy termostat pre etalony odporov -20,00 az +110
Kalibra¢na pec na realizaciu In, Sn, Zn, Al 100 az 680
Kalibracné pec na realizaciu Al a Ag 550 az 1100
Kalibra¢na pec s tepelnou trubicou na realizaciu Al a 400 az 1100
Ag

5. Vyhodnotenie neistét

Standardna neistota typu A bola vyhodnotena z rozptylu hodnét v prvej
tretine zadrzi, Co je vsulade spodmienkou pre kalibraciu odporovych
snimacov teploty.

Ua = n(n 1) zl (11)

kde n je poCet merani, Ri je i-ta hodnota nameraného vystupného signélu
snimaca teploty, RS je vyberovy priemer z nameranych hodnot vypocitany
nasledovne:

Lo
= 2R (12)

V d’alSom kroku bola vykonana analyza zdrojov neistot, od ktorych boli
vyhodnotené ich prispevky k Standardnej neistote ur¢ené metddou typu B (Ug;).
Pri vypocte nebolo uvazované s koreldciami medzi veli¢inami reprezentujiicimi
zdroje neistot urcenych metddou typu B. Vysledna Standardna neistota urcena
metodou typu B bola vyhodnotend podl'a nasledujiceho vztahu:

Ug :\Zm:quz (13)
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Kombinovana Standardna neistota U. je dana:

Ug :,\/uA2 +ug’ (14)

V tabulkach ¢. 8 a 9 st uvedené ciselné hodnoty zloziek Standardnej
neistoty urcenych metdédou typu B, hodnoty Standardnej neistoty uréenych
metodou typu A, kombinovanej Standardnej neistoty a rozsirenej neistoty pre
koeficient rozsirenia k=2 pre hladinu pravdepodobnosti 95 %. V tabulke ¢. 8
st hodnoty pre trojny bod vody a v tabul’ke ¢. 9 pre DPB Hg, Ga, In, Sn, Zn,
Al a Ag. Za kazdou ztabuliek nasleduje vysvetlenie, ako sa pristupovalo
k ziskaniu hodnot jednotlivych zloziek Standardnej neistoty ur¢enych metdédou
typu B.

Trojny bod vody
Tabul’ka ¢. 8
_ . Hodnota ug;
Ugi |Zdroj mK
Uss |Vplyv hydrostatického tlaku 0,004
Vplyv  merani na  striedavom  odporovom = moste
Ug2 : . 0,002
u - vplyvy zmien hodnoty etalonu odporu (vplyvom teploty) 002
B3 |- vplyv nelinearity mosta '
Uss |Vplyv z dovodu ohrevu EOST prechodom pridu pri merani 0,02
ugs |Vplyv odvodu tepla v zavislosti od hibky ponoru 0,02
Ugs |Vplyv zmeny izotopického a chemického zlozenia vody 0,05
ugz |Vplyv zvyskového tlaku v banke TBV 0,000015
. Hodnota ug;
Zdroj mK
Ug Vysledna Standardna neistota uré¢ena metodou typu B 0,06
Ua Standardna neistota uréena metodou typu A 0,02
Uc Kombinovana Standardna neistota 0,064
U Rozsirena neistota pre k=2 0,13
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Komentar k tabul’ke ¢. 8:

Ug: - Vplyv hydrostatického tlaku (spdsobeny umiestnenim citlivého elementu
EOST). Pre vyhodnotenie bola vzata do Gvahy neistota V umiestneni stredu
citlivého elementu voc¢i hladine vody 5 mm, prepocitana na ckvivalent
teploty s pomocou zodpovedajuceho koeficientu z tabulky ¢.2
dokumentu 1TS-90.

Vplyv merani na striedavom odporovom moste pozostava zo zloziek Ug; a Ugs:
Ugz - Vplyv zmeny hodnoty etalonu odporu (z dovodu zmien teploty)

Teplota etalonu odporu bola snimana s neistotou 0,01 K. Tato neistota ma
vplyv na snimanie hodnoty etalon odporu, co sa v koneénom dosledku
prepocita na neistotu snimania teploty pomocou EOST a EVOST.

Uss - Vplyv nelinearity striedavého odporového mosta bola stanovenid na
zdklade literatiry a sklisenosti z inych zahrani¢nych laboratérii u ktorych je
pouzivany tento typ mosta. Tato hodnota bola prepocitana na ekvivalent
teploty.

Ugs - VplyVv z dovodu ohrevu EOST prechodom pridu pocas merania. Odhad z
meranych hodn6t odporu odporového snimaca teploty pri réznych prudoch na
zaklade viacerych stiborov nameranych hodn6t (minimalne 15).

Uss - Vplyv odvodu tepla v zavislosti od hibky ponoru. Odhad z kriviek
ponoru, z odchyliek k idealnej krivke.

Ugs - Vplyv zmeny izotopického zlozenia vody. Odhad na ziklade porovnania
zmeny hodnoty v ¢ase (dlhodobé zmeny TBV).

Ug7 - Vplyv zvysku tlaku v banke trojného bodu vody. Odhad zvyskového tlaku
v banke 0,3 Pa, prepocitané na ekvivalent teploty.

DPB Hg, Ga, In, Sn, Zn, Al a Ag

Tabul’ka ¢. 9

. Zdroj Hg Ga In Sn Zn Al Ag
Hodnota ug; je v mK

Cistota kovu 7N 6N | 6N 6N 6N 6N
Ug1 [Vplyv chemickych neéistot| 0,25 | 001 | 04 | 035 | 027 05 | 0,79
Usz X;ﬁﬁv hydrostatického 0,04 | 0,006 | 0,016 [0,011| 0,013 | 0,013 | 0,027

- vplyvy zmien hodnoty

Uss fggllg?; odporu (vlyvem | g1 | 0,003 | 0023 | %] 00034 | 0,0045 | 0,03
UB41_ vplyv nelinearity mostu 0,051 0,05 | 005 0,05 0,06 0,13 0.4
Ugs [Vplyv neistoty TBV 0.06 | 0,088 | 0.119 |0,135| 0,193 | 022 | 1,5
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Vplyv z dévodu ohrevu
ugs |[EOST prechodom pradu | 0,03 | 0,02 | 0,03 | 0,03 | 0,03 0,02 0,07
pri merani

Vplyv odvodu tepla
Ug7 |V zavislosti od hlbky 01 | 001 | 0,07 {005 | 0,05 0,10 0,10
ponoru

Vplyv nepresnosti uréenia
ugg [tlaku v uzavretej banke pri | 0,04 | 0,002 | 0,06 |0,036| 0,047 0,071 | 0,061
fazovej premene kovu

Vplyv dany vyberom
hodnoty teploty bodu
odvodenej z vyhodnotenej
krivky tuhnutia/tavenia

Upg 003 | 0,01 | 0,08 | 0,08 | 0,08 0,10 0,10

Vyslednd Standardna
ug [neistota uréena metdodou |0,084 |0,012 (0,19 |0,15 0,13 0,58 1,75
typu B v mK

Standardna neistota uréena

metodou typu A v mK 0,1 0,03 0,2

Ua 0,25 0,25 0,3 0,3

Kombinovand Standardnd | 350 1919|948 [047 1[043  |0.66  |1.78

u .
¢ |neistota v mK

RozSirena neistota pre

k=2 0,65 (0,22 0,96 (0,94 0,86 1,32 3,56

Komentar k tabul’ke ¢. 9:

Ug: - Vplyv chemickych necistot. Vypocet na ziklade Raoultovho zdkona z
analyzy necistot uvedenych v Certifikdtoch analyzy kovov dodanych DPB
a zakupeného Ga.

Ug2 -Vplyv hydrostatického tlaku (sp6sobeny umiestnenim citlivého elementu
EOST). Pre vyhodnotenic bola vzatda do uvahy neistota VvV umiestneni
stredu  citlivého elementu voc¢i hladine kovu 5 mm, prepocitand na
ekvivalent teploty s pomocou zodpovedajiceho koeficientu z tabulky
¢. 2 dokumentu ITS-90 [1].

Vplyv merani na striedavom odporovom moste pozostava zo zloziek Ugz a Ugy:
Ugs- Vplyv zmeny hodnoty etalonu odporu (z dovodu zmien teploty).

Teplota etalonu odporu bola snimana s neistotou 0,01 K. Tato neistota ma
vplyv na snimanie hodnoty etalonu odporu, ¢o sa v konecnom dosledku
prepocita na neistotu snimania teploty pomocou EOST a EVOST.

Ugs - Vplyv nelinearity striedavého odporového mosta bola stanovend na
zaklade literatiry a skisenosti z inych zahrani¢nych laboratorii u ktorych
je pouzivany tento typ mostu. Tato hodnota bola prepocitana na ekvivalent
teploty.

Ugs - Vplyv neistoty trojného bodu vody. Vyhodnotené =z kombinovanej
Standardnej neistoty TBV a naslednym prepoctom na teplotu.

Uge - Vplyv z dovodu ohrevu EOST prechodom prudu pocas merania.
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Odhad z meranych hodndt odporu odporového snimaca teploty pri
roznych prudoch na zaklade viacerych stiborov nameranych hodndt

(minimalne 15).

Ug7 - Vplyv odvodu tepla v zavislosti od hibky ponoru.

Odhad z kriviek ponoru, z odchyliek k idealnej krivke.

Ugg- Vplyv nepresnosti urcenia tlaku v uzavretej banke pri fazovej premene

kovu. Tlak v uzavretych bankach je uvedeny v certifikite DPB vyrobcu.

Tieto hodnoty boli prepocitané na teplotny ekvivalent.

Ugg - Vplyv dany vyberom hodnoty teploty bodu odvodenej z

vyhodnotenej krivky tuhnutia/tavenia. Odhad z rozdielu pri krivkach tavenia

a tuhnutia DPB.

6. Analyza vysledkov vyskumu

Vyskum bol smerovany k rozsireniu rozsahu teplotnej stupnice v SR, jej
spresneniu zaradenim DPB Hg a In s reSpektovanim medzinarodnych dohdd
a dokumentov [1, 3], svyuzitim najnovSich poznatkov vedy a techniky
Vv oblasti termodynamickych procesov, ako aj v oblasti merania elektrickych
veliin.

Technické rieSenie pristrojového vybavenia, ako aj novych pristupov
Kk realizacii teplotnej stupnice je priebezne uvadzané v ro¢nych vyskumnych
spravach. Préace podavaju prehl'ad vyvojom a vyskumom NE teploty v SMU.

Vysledkom nepretrzitého vyskumu st aktualne pracovné postupy realizacie
jednotlivych definiénych pevnych bodov, postupy pri kalibracii interpola¢nych
pristrojov zahriiujuce postupy vyhodnocovania a d’alSiecho spracovania
nameranych hodnot.

7. Medzinarodné porovnavacie merania

SMU nepretrzite pracuje na spresiiovani a rozSirovani rozsahu
realizovanej teplotnej stupnice. V sucasnosti sa pripravuje realizacia trojného
bodu Ar, ¢o bude predstavovat’ zabezpeenie teplotnej stupnice od -189 °C.
Zpohladu deklardcie parametrov NE je nevyhnutné zabezpecit' jeho
akceptovatelnost na medzinarodnej urovni. Téato c¢innost sa vykonava
prostrednictvom medzinarodnych porovnavacich merani.

Proces zabezpecfovania medzinarodnej akceptovatel’nosti

Realizovana teplotna stupnica je akceptovana na zaklade vysledkov
Z medzindrodnych porovnavacich merani. Od roku 1995 sa SMU aktivne
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zapdja do kldiCovych medzinarodnych porovnavacich merani. Tieto st
organizovan¢ v sulade s medzinarodnym dokumentom ,,Dohovor o vzajomnom
uznavani narodnych etalonov a kalibratnych a meracich certifikatov,
vydavanych ndrodnymi metrologickymi ustavmi®“ (Mutual Recognition
Arangement MRA). Na zéklade uvedeného dohovoru sa stanovuje stupenl
ekvivalencie narodnych etalonov jednotlivych krajin. Laboratérium
termometrie SMU v zmysle MRA sa zacastnilo anad’alej sa zucastiuje
kl'a¢ovych porovnavacich merani na trovni poradného vyboru pre termometriu
(CCT) pri Medzinarodnom urade pre miery a vahy (BIPM) atiez v rdmci
regionalnej metrologickej organizicie EURAMET e.V.. V dalSej casti je
uvedeny stru¢ny prehl'ad vykonanych a prebiehajucich porovnavacich merani,

na zdklade ktorych sa posudzuje akceptovatelnost’ realizacie teplotnej stupnice
v SR.

Klucové porovnavacie meranie CCT K3
Porovnanie bolo organizované¢ Poradnym vyborom pre termometriu.
Medzinarodného uradu pre miery a véhy, ktorého cielom bolo porovnat
realizdciu teplotnej stupnice v rozsahu (83,8058 az 933473) K v
zuCastnenych laboratoriach. Porovnédvacie merania boli na celosvetovej
urovni. Boli zahajené vroku 1997 aukoncené vroku 2001. Jednalo sa
0 porovnavanie najvdcSieho rozsahu, ako aj Urovne doteraz vykonaného
v oblasti termometrie v SMU. Porovnavania sa okrem SMU zucastnilo 14
krajin. Organizatorom bol NIST (USA). SMU sa v uvedenom porovnavani
zcastnil v rozsahu od 0 °C do 660 °C s nasledujucimi definiénymi pevnymi
bodmi: trojny bod vody, bod tavenia Ga, body tuhnutia Sn, Zn a Al. Zaroven sa
preverila schopnost’ realizovat’ teplotnu stupnicu v zac¢astnenych laboratoriach.
K tomuto tGcéelu bol do porovnavania zaradeny bod tuhnutia kadmia (nie je
defini¢cnym pevnym bodom ITS-90), ktorého teplota sa urcovala.

Slovensky metrologicky tstav v tomto ndro¢nom porovnavacom merani
vo vSetkych «

L5 pusmerginnomsiigiensal o Ga, direct |
Fosi ' i 0 Ga, inclusive |
: oo o lslee s 10 Ga, dir. & inc, |
= %: % ] % 2 % T
2 ECA SR E s s e
M = L
-1.0
115 At e D L SIS
o v NN N AT = 0 S oY A

Obrazok ¢. 1 udédva rozdiel realizacie definicného pevného bodu Ga s rozSirenou
neistotou prislusného zacastneného laboratoria a SMU
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Measurement Laboratory

Obrazok ¢. 2 udava rozdiel realizacie defini¢ného pevného bodu Sn s rozsirenou neistotou
prislusného zucastneného laboratoria a SMU

s © Zn, direct |
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Measurement Laboratory

Obrazok ¢. 3 udava rozdiel realizacie defini¢ného pevného bodu Zn s rozsirenou neistotou
prislusného zucastneného laboratéria a SMU
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Obrazok ¢. 4 udava rozdiel realizacie definicného pevného bodu Al s rozsirenou neistotou
prislusného zucastneného laboratéria a SMU

Porovnavacie meranie Euromet 549

Projekt bol zamerany na porovnanie realizicie trojnych bodov vody
Vv jednotlivych laboratériach spolu s prislusnou neistotou. Zucastnilo sa ho
patnast’ metrologickych laboratérii. Pilotnym laboratoriom bolo BNM-INM
(Franctizsko). Putovnd referencna banka trojného bodu vody (poskytnuta
BNM-INM) bola priamo porovndvand s bankami trojnych bodov vody
jednotlivych ztcastnenych laboratorii. Referen¢nd banka bola dorucend spolu
s izotermickym kontajnerom, ktory slizil na jej udrZiavanie pocas merania.
Spdsob pripravy a pouzivania referenc¢nej banky bol vo vSetkych laboratériach
rovnaky a bol uréeny technickym protokolom. Rozdiely teploty trojného bodu
vody realizovaného v jednotlivych laboratoriach od referenc¢nej hodnoty su
graficky zndzornené na obréazku €. 5.
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Obr. ¢. 5 Rozdiely teploty trojného bodu vody realizovaného v jednotlivych laboratdriach
od referen¢nej hodnoty

Porovnavacie meranie - EUROMET.T-S2 (projekt Euromet 391)

Hlavnym cielom tohto porovnavacieho merania bolo porovnat’ defini¢ny
pevny bod In realizovany v roznych metrologickych laboratoriach a na zéklade
ziskanych poznatkov vypracovat optimdlny postup realizicie tohoto
definicného pevného bodu. Koordinatorom porovnania bol Justervesent
(Norsko) a zicastnilo sa ho devitnast’ metrologickych laboratoérii.
Porovnavacie meranie bolo realizované formou priameho porovnania banky In
zuCastnené¢ho laboratoria realizovanej metdédou pouzivanou v danom
laboratoriu s referenénou bankou, ktora bola realizovana presne stanovenym
postupom Vv dodanom zariadeni. Zariadenie na realizaciu definiéného pevného
bodu In (pec) asamotna banka In boli poskytnut¢é BNM-INM. Stabilita
referen¢nej banky In bola pocas merani priebezne kontrolovanad v BNM-INM.

Vzhl'adom na niektoré nezrovnalosti pri zhodnocovani vysledkov
a nameranych hodndét esSte stdle prebieha diskusia ohladne vyhodnocovania
vysledkov.

KIacéové porovnavacie meranie EUROMET.T-K3 (projekt Euromet 552)
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V tomto projekte sa jednalo o porovnanie teplotnej stupnice v rozsahu
83,8058 Kaz 692,677 K realizovanej v jednotlivych zicastnenych
laboratdriach. Koordinatorom porovnania bol BNM-INM. Projekt priamo
nadvédzoval na klucové porovnavacie merania CCT K3 (uvedené vyssie).
Ucastnici boli rozdeleni do piatich slu¢iek. Pre kazdu slu¢ku bol uréeny
subkoordinator, ktorého tlohou bolo poskytnit vysokostabilny etalonovy
odporovy snimac teploty a koordinovat’ priebeh prac v danej slucke. Tento
snimac¢ bol nasledne kalibrovany v jednotlivych laboratoriach v danej slucke.
Vzhl'adom na tGspes$nt G€ast’ v porovnavaniach CCT K3 sa SMU stalo v tomto
porovnani subkoordinatorom jednej zo sluciek. V sucasnosti su vSetky merania
tesne pred dokoncenim a predpoklada sa termin ukoncenia este v tomto roku.

Projekt CCT-K7 — KPudové porovnanie baniek trojného bodu vody

Uvedené medzindrodné porovnavacie meranie bolo organizované
Medzinarodnym uradom pre miery a vahy (BIPM) v spolupraci s BNM-INM,
NIST a UME. Zucastnili sa ho iba metrologické Ustavy ktoré su riadnymi
Clenmi, pripadne pozorovateI'mi v Poradnom vybore pre termometriu (CCT).

Ciel'om porovnavacieho merania bolo:
- priame porovnanie baniek trojného bodu vody,
- porovnanie kalibracii tychto baniek vykonanymi v zucastnenych
metrologickych laboratoriach.

Pre splnenie prvého bodu vSetky z¢astnené laboratéria vybrali banku trojného
bodu vody znamych metrologickych parametrov (putovna banka) a zaslali ju
do BIPM kde boli tieto banky vzajomne porovnané pouzitim rovnakého
sposobu pripravy ladového plasta arovnakého pristrojového vybavenia.
Vysledky bude mozné publikovat’ po zverejneni zéverecnej spravy pilotného
laboratoria. Nakol'ko cielom priameho porovndvania putovnych baniek bolo
taktiez prakticky overit' stvislost medzi hodnotou reprodukovanou bankou
a chemickym pripadne izotopickym zloZenim pouZitej vody, laboratoria
zasielali spolu s bankou aj vSetky dostupné informéacie tykajiuce sa chemického
a 1zotopického zloZenia vody, veku banky a vyrobcu.

Pre splnenie druhého bodu z¢astnené laboratodria zistili teplotny rozdiel medzi
bankou TBV ktora je stCastou narodného etalonu (referencnou bankou)
a putovnou bankou spolu s prislusnou neistotou. Tieto hodnoty, spolu s opisom
pouzitého pristrojového vybavenia a krivkou ponoru boli zaslané do BIPM
spolu s putovnou bankou. Sposob urcenia teplotného rozdielu medzi bankami,
metodika vyhodnotenia neistoty, boli dané protokolom medzinarodného
porovnania.
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Ako putovna banka bola vybratd banka SMU 1 vyroben4 vo VNIIM dodana do
SMU v Oktobri 2000. Referencna banka bola banka ISOTECH 100, ktora je
sucast’ou narodného etaloénu teploty.

EUROMET-T K4 -- KPacové porovnavacie meranie realizacie bodov
tuhnutia hlinika (660.323 °C) a striebra (961.78 °C)

V tomto projekte sa jednalo 0 porovnanie realizacie bodov tuhnutia hlinika
(660,323 °C) astriebra (961,78 °C) etalébnovymi odporovymi snimacmi
teploty. V DPB Al sa kalibroval EOST so zakladnym odporom 25 Q a v DPB
Ag 2 ks VOST so zakladnym odporom 0,2 Q. Organizitorom bol PTB
Nemecko. Ugastnici porovnavacicho merania boli rozdeleni do 4 sluéiek,
SMU vystupoval v tomto projekte ako subpilotné laboratorium.

Vysledky st uvedené na nasledujucich obrazkoch.
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Obr. ¢. 6 Rozdiely teploty Al realizovaného v jednotlivych laboratériach od referencne;j
hodnoty
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Obr. ¢. 7 Rozdiely teploty Ag realizovaného v jednotlivych laboratoriach od referenénej
hodnoty
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10. Kalibraéné a meracie schopnosti laboratéria (CMC)

V nasledovnej tabulke su uvedené kalibracné a meracie schopnosti laboratoria
priamo suvisiace s realizaciou a prenosom teplotnej stupnice v rozsahu -
38,8344 °C az 961,78 °C. Uvedené tdaje su publikované na internetovej
stranke Medzinarodného tradu pre miery a vahy (http://www.bipm.org/).

Temperature. Aluminium point, 660.323 °C
Absolute expanded uncertainty (k = 2, level of confidence 95%) in mK: 2
By comparison

Temperature controlled furnace
Approved by 18 May 2004

Internal NMI service identifier: SMU/7

Temperature. Gallium point, 29.7646 °C

Absolute expanded uncertainty (k = 2, level of confidence 95%) in mK: 0.22
By comparison

Temperature controlled thermostat

Approved by 18 May 2004

Internal NMI service identifier: SMU/3

Temperature. Indium point cell, 156.5985 °C

Absolute expanded uncertainty (k = 2, level of confidence 95%) in mK: 0.95
Comparison with reference fixed-point cell

Temperature controlled furnace: three zone furnace

Approved on 20 May 2010

Internal NMI service identifier: SMU/4
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Temperature. Long stem SPRT, 0.01 °C

Absolute expanded uncertainty (k = 2, level of confidence 95%) in mK: 0.15
Calibration at triple point of water

Temperature controlled bath: stirred water bath

Approved on 20 January 2010

Internal NMI service identifier: SMU/9

Temperature. Long stem SPRT, 156.5985 °C

Absolute expanded uncertainty (k = 2, level of confidence 95%) in mK: 0.95
Calibration at In fixed point only

Temperature controlled furnace: three zone furnace

Approved on 20 May 2010

Internal NMI service identifier: SMU/11

Temperature. Long stem SPRT, 231.928 °C

Absolute expanded uncertainty (k = 2, level of confidence 95%) in mK: 0.92
Calibration at Sn fixed point only

Temperature controlled furnace: three zone furnace

Approved on 20 May 2010

Internal NMI service identifier: SMU/12

Temperature. Long stem SPRT, 961.78 °C

Absolute expanded uncertainty (k = 2, level of confidence 95%) in mK: 6
Calibration at Ag point only

Temperature controlled furnace: three zone furnace

Approved on 20 May 2010

Internal NMI service identifier: SMU/15

Temperature. Mercury point, 234.3156 K

Absolute expanded uncertainty (k = 2, level of confidence 95%) in mK: 0.7
By comparison

Temperature controlled thermostat

Approved by 18 May 2004

Internal NMI service identifier: SMU/1

Temperature. Silver point cell, 961.78 °C

Absolute expanded uncertainty (k = 2, level of confidence 95%) in mK: 5
Comparison with reference fixed-point cell

Temperature controlled furnace: three zone furnace

Approved on 20 May 2010

Internal NMI service identifier: SMU/22

Temperature. SPRT, 234.3156 K

Absolute expanded uncertainty (k = 2, level of confidence 95%) in mK: 0.7
Calibration at triple point of Mercury only

Ambient temperature: (23 £ 1) °C

Approved by 18 May 2004

Internal NMI service identifier: SMU/8

Temperature. SPRT, 29.7646 °C

Absolute expanded uncertainty (k = 2, level of confidence 95%) in mK: 0.22
Calibration at melting point of Gallium only

Ambient temperature: (23 £ 1) °C
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Approved by 18 May 2004
Internal NMI service identifier: SMU/10

Temperature. SPRT, 419.527 °C

Absolute expanded uncertainty (k = 2, level of confidence 95%) in mK: 1.4
Calibration at freezing point of Zinc only

Ambient temperature: (23 £ 1) °C

Approved by 18 May 2004

Internal NMI service identifier: SMU/13

Temperature. SPRT, 660.323 °C

Absolute expanded uncertainty (k = 2, level of confidence 95%) in mK: 2
Calibration at freezing point of Aluminium only

Ambient temperature: (23 £ 1) °C

Approved by 18 May 2004

Internal NMI service identifier: SMU/14

Temperature. Tin point cell, 231.928 °C

Absolute expanded uncertainty (k = 2, level of confidence 95%) in mK: 0.92
Comparison with reference fixed-point cell

Temperature controlled furnace: three zone furnace

Approved on 20 May 2010

Internal NMI service identifier: SMU/5

Temperature. Water triple point cell, 0.01 °C

Absolute expanded uncertainty (k = 2, level of confidence 95%) in mK: 0.15
Direct comparison

Temperature controlled bath: stirred water bath

Approved on 20 January 2010

Internal NMI service identifier: SMU/2

Temperature. Zinc point, 419.527 °C

Absolute expanded uncertainty (k = 2, level of confidence 95%) in mK: 1.4
By comparison

Temperature controlled furnace

Approved by 18 May 2004

Internal NMI service identifier: SMU/6
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